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DSC与热分级实验均在 TA 公司的 Q100 示
差扫描量热仪上完成．仪器采用铟进行温度校准，
氮气氛围，称量 5 mg 左右的样品，DSC 实验首先
从 20 ℃以 10 K /min 升温速率加热到 200 ℃，保
持 5 min以消除热历史，再以 10 K /min 降温速率





样品首先从室温以 10 K /min 升温速率加热至
200 ℃，保持 5 min 以消除热历史; (b)样品以一






后，样品以一定的升温速率，从 0 ℃ 升温至
200 ℃，记录升温曲线，可观察到多重熔融焓．
SC热分级实验步骤如下:(a)消除热历史，样
品首先从室温以 10 K /min 升温速率加热至
200 ℃，保持 5 min 以消除热历史; (b)样品以
10 K /min冷却速率降温至第一个等温结晶温度
点，并且等温一定时间;(c)然后以 10 K /min 冷














2. 1. 1 初始温度点的优化选择
初始温度点(Ts)是 SSA 热分级实验中最重
要的设定参数之一． Fillon等将选择范围划分为 3
个区域(DomainⅠ，DomainⅡ和 Domain Ⅲ) ，区域
Ⅰ位于熔融峰以上(即相应于完全熔融的下限) ;
区域Ⅱ位于熔融峰的尾部;区域Ⅲ为材料的不完
全熔融区．图 1 是聚乙烯树脂原样的 DSC 升温曲
线，从图中虚线所示的 3 个区域(Ⅰ，Ⅱ，Ⅲ)选择
Ts温度点
［32］，共选择 8 个温度点(分别为 108，
109，110，111，112，113，114 和 115 ℃)分别作为
Ts初始值，然后在其它条件相同的条件下，进行
SSA热分级实验，分级后的 DSC升温曲线见图 2．










线上是比较完善的熔融峰型． 所以，进行 SSA 热
分级实验优化的初始温度点应该在第二区域
选择．
Fig． 1 The DSC melting curve of the original polyethylene resin
Fig． 2 The effect of employing different initial
temperatures on SSA thermal fractionation
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率(不包括最后一步的升温速率) ，考察其对于
SSA热分级实验的影响． 图 3 给出了选取 3 种不
同升温降温速率(分别为:5、10 和 20 K /min)下









速率设定为 10 K /min为佳．
Fig． 3 The effect of different heating and cooling rates on
SSA thermal fractionation
Fig． 4 The effect of different last heating rates on SSA
thermal fractionation
2. 1. 3 温度间隔的优化选择
保持其他实验条件相同，选取 3 种不同的温







Fig． 5 The effect of different temperature intervals on SSA
thermal fractionation
2. 1. 4 等温结晶时间的优化选择
在保持其他条件不变的情况下，选择 4 个等
温结晶时间:5、10、20 和 30 min进行热分级实验，





Fig． 6 The effect of different permanence time lengths at
Ts on SSA thermal fractionation
2. 2 SSA与 SC热分级实验的对比
选取相同的温度间隔(5 K温度间隔)和相同
的升温降温速率(10 K /min)分别进行 SSA 和 SC
热分级实验，由图 7 可以看出，在 SSA 热分级实



























降温速率为 10 K /min，温度间隔为 5 K，等温结晶
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Parameters Optimization of Successive Self-nucleation /Annealing Thermal
Fractionation Experiments for Polyethylene Ｒesin and Comparison
with Step Crystallization
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Abstract A branched polyethylene resin was selected as an example to study the effects of experimental
parameters of successive self-nucleation and annealing method on the results of thermal fractionation．
Experimental parameters，such as the first selected self-seeding temperature (Ts) ，heating and cooling
temperature rates，temperature interval (ΔT) ，and the permanence time at Ts，are studied extensively in
successive self-nucleation and annealing (SSA)thermal fractionation． A series of optimized parameters are
obtained，which provide the reference for its application． In addition，the results from step crystallization (SC)
and SSA thermal fractionations are compared carefully．
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